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© Precede de lixiviation d'un mineral de niobium et/ou de tantale contenant du calcium comme impurete principale. 

© Precede de lixiviation d'un mineral de niobium et/ou de 
tantale contenant du calcium comme impurete principale. 

On traite directement et sans traitement preliminaire le 
minerai par un melange d'acide suifurique et d'acide fluorhy- 
drique, de preference dilues, de facon a insolubiliser le cal- 
cium sous forme de sulfate de calcium et a solubiliser le 
niobium et/ou le tantale sous forme d'oxyfluorure et empe- 
cher ainsi la formation de quantites appreciates de fluorure 
decalcium. La source d'acide fluorhydrique est surtout consti- 
tute par le produit de ia reaction de CaF a avec I'acide suifuri- 
que. L'oxyfluoru re de niobium et/ou de tantale obtenu parce 
traitement est traite par extraction liquide-liquide et est even- 
tuellement converti en oxyde. 
" Application notamment au traitement du pyrochlore. 
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ProcedS de lixiviation d'un m ineral de niobium et/ou 
de tantale contenant du calcium comme impuretS princi- 
pale . 

L 1 invention concerne un proc§d§ de lixiviation 
d'un mineral de niobium et/ou de tantale. Plus preci- 
sement, 1' invention se rapporte a un procede d' extrac- 
tion de l'oxyde de niobium et/ou de tantale d'un con- 
centre ou d'un minerai de niobium et/ou de tantale 
contenant du calcium comme impuretS principale. 

Les procedes actuels d' extraction de l'oxyde 
de niobium d'un concentre ou d'un minerai de niobium 
consistent a solubiliser l'oxyde de niobium par l'at- 
taque aux acides concentres. Les acides couramment 
employes sont l'acide fluorhydrique concentre ou 
l'acide sulfurique concentre. Les disavantages d' em- 
ployer ces acides sont les suivants : 

1°) lorsque les minerals ou les concentres de 
niobium contiennent du calcium, ce calcium reagit avec 
l'acide fluorhydrique pour former le CaF 2 qui est inso- 
luble. II y a alors une consommation excessive d'aci- 
de fluorhydrique due a la presence du calcium ? 

2°) l'attaque a l'acide sulfurique concentrS 
s'effectue a des temperatures de 200°C et le rapport 
de poids entre l'acide et le Nb 2 0 5 doit etre eleve 
pour qu'il y ait une bonne dissolution du niobium. 

Compte tenu des dSsavantages mentionnes ci- 
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dessus, Part antirieur dScrit la possibility d'avoir 
recours 3 la fois a l'acide f luorhydrique et Sl I'aci- 
de sulfurique. Par exemple, dans le brevet U.S. numS- 
ro 3.972.710, Smis le 3 aout 1976, I'inventeur Horst 
5 Meyer decrit un procSde qui s'effectue en deux Stapes. 
Dans une premiSre Stape, un minerai contenant du tan- 
tale et du niobium est traitS par une solution conte- 
nant de l'acide f luorhydrique ou de l'acide silico- 
f luorhydrique, ce qui permet de convertir les impure- 

10 tSs solubles dans l'acide en fluorure insoluble sans 
dissoudre le tantale ou le niobium. Dans une deuxieme 
etape, on traite le residu obtenu a la premiere etape 
soit par l'acide f luorhydrique concentrg, soit par un 
mSlange d 1 acide f luorhydrique et d'acide sulfurique 

15 concentres pour dissoudre le tantale et le niobium. 
II s'agit evidemment IS d'un proc§dS assez complexe 
necessitant deux Stapes de traitement oil les impure- 
tes sont insolubilisees k la premiere etape et le 
niobium et le tantale, aprds separation liquide-soli- 

20 de, sont solubilises h la seconde Stape par des aci- 
des concentres . 

D 1 autre part, dans une publication du Minis- 
tere de l'Energie, des Mines et des Ressources intitu- 
ISe "The Production of High-Purity Niobium Oxide from 

25 pyrochlore-Perovskite Concentrate" par F.J. Kelly et 
W.A. Gow, reprint series RS 24 from the Canadian 
Mining and Metallurgical Bulletin, August 1965, on 
dScrit un traitement base sur une premiere Stape oil 
I'on utilise l'acide sulfurique, suivie d'une deuxi§- 

30 me Stape oil l'on utilise l'acide f luorhydrique, le 
tout tres complexe et trSs SlaborS. 

La prSsente invention dSmontre qu'il y a in- 
t§ret S la mise au point d'un procide direct d'atta- 
que et de lixiviation d'un minerai de niobium et/ou 

35 de tantale qui soit simple tout en Stant pratique. 
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Un ob jet de 1' invention reside dans la mise 
en solution de l'oxyde de niobium par l'attaque d'un 
concentre ou d'un minerai de niobium par un melange 
d'acides fluorhydrique et sulfurique a faible con- 

centration. 

De facon generale, 1' invention concerne un 
procede de lixiviation de minerai de niobium et/ou de 
tantale contenant du calcium comme impurete principa- 
ls, caracterise par le fait que l'on traite directe- 
ment et sans etape preliminaire, ledit minerai par un 
melange d'acide sulfurique et d'acide fluorhydrique 
de facon a insolubiliser le calcium sous forme de sul- 
fate de calcium et a solubiliser le niobium et/ou le 
tantale sous forme d ' oxyf luorure et empecher la forma- 
tion de quantite appreciable de fluorure de calcium. 

Le mineral que l'on prefere utiliser est de 
preference un concentre de pyrochlore. 

Bien que les quantites d'acide sulfurique et 
d'acide fluorhydrique peuvent varier entre des maxima 
et des minima assez eloignes, on prefere utiliser des 
quantites de solution d'acide suffisantes pour solu- 
biliser tout le niobium et tout le tantale. 

De preference, la quantite d'acide sulfurique 
represente au moins la quantite stoechiometrique ne- 
cessaire pour qu'il puisse reagir avec tout le calcium 
et le convertir en sulfate de calcium. 

La quantite pref erentielle d'acide fluorhydri- 
que utilisee doit representer au moins la quantite 
stoechiometrique pour reagir avec tout le Nb^ et/ou 
Ta 2 0 5 contenu dans le minerai et transformer ces der- 

niers en oxyf luorures . 

Bien que la temperature de lixiviation ne soit 
pas critique, on prefere operer entre environ 70° C et 
90°C. En effet, si l'on opere a une temperature infe- 
rieure A 70°C, bien que l'on puisse obtenir les memes 
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rSsultats, on se rend compte que la duree de la lixi- 
viation est beaucoup trop longue. 

En pratique, la lixiviation dure au moins 30 
minutes bien que ce temps ne soit pas critique. 

On obtient d'aussi bons risultats en effec- 
tuant la lixiviation au moyen du procedg selon 1' in- 
vention lorsque l'on utilise de I'acide f luorhydrique 
dilu§ et de I'acide sulfurique dilug. 

La demanderesse a maintenant decouvert qu'il 
aurait avantage S ce que la source d'acide f luorhydri- 
que soit constituee par le produit de la reaction de 
CaF 2 avec I'acide sulfurique. 

La demanderesse a de plus constate que l f on 
peut purifier 1 'oxyf luorure de niobium et/ou de tan- 
tale par extraction liquide-liquide. Elle a de p'lus 
constate que 1 ' oxyf luorure de niobium et/ou de tanta- 
le peut etre converti en oxyde. 

Selon une realisation de 1* invention, on sepa- 
re la partie insoluble contenant du sulfate de calcium, 
on fait subir une extraction liquide-liquide a la 
fraction contenant 1 1 oxyf luorure de niobium et/ou de 
tantale, obtenant ainsi une premiere phase organique 
contenant 1 ' oxyf luorure de niobium et/ou de tantale 
et une premiere phase aqueuse contenant I'acide 
f luorhydrique et I'acide sulfurique n'ayant pas reagi, 
ainsi qu' eventuellement des impuretes, on recircule 
la premiere phase aqueuse a l'gtape initiale de mise 
en solution du niobium et/ou du tantale sous forme 
d' oxyf luorure de fa^on a remplacer au moins en partie 
le melange d'acide f luorhydrique et d'acide sulfuri- 
que utilise en tete de traitement, on reextrait l'oxy- 
fluorure de niobium et/ou de tantale de la premiere 
phase organique obtenant ainsi une deuxieme phase or- 
ganique que l'on rfiintroduif a l'etape d f extraction 
liquide-liquide, et une deuxieme phase aqueuse 
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contenant 1 'oxyf luorure de niobium et/ou de tantale, 
on traite la deuxidme phase aqueuse de fagon 5 trans- 
former 1 1 oxyf luorure de niobium et/ou de tantale en 
oxyde de niobium et/ou de tantale hydratg, et I obte- 
nir une solution contenant des ions F et des ions 
S0 4 , on calcine 1 1 oxyde de niobium et/ou de tantale 
hydrate ob tenant ainsi 1" oxyde pur, on traite la solu- 
tion contenant des ions F~ et des ions S0 4 par le 
Ca(0H) 2 pour former principalement du CaF 2 dans des 
conditions empechant le plus possible la formation de 
CaS0 4 , on separe le CaF 2 de la liqueur et on le recy- 
cle en tete de procede avec suffisamment d'.H 2 S0 4 con- 
centre pour le transformer en HF. 

Lorsque le filtrat de la lixiviation contient 
du niobium et du tantale, on reextrait 1' oxyf luorure 
de niobium et de tantale de la premiere phase organi- 
que en deux etapes distinctes et d'une fa<jon selecti- 
ve par une phase aqueuse appropriee, on traite separe- 
tnent ces deux phases aqueuses, l'une de fagon a trans- 
former I 1 oxyf luorure de niobium en oxyde de niobium 
hydrate et en oxyde de niobium, et 1' autre de fagon a 
transformer 1 1 oxyf luorure de tantale en oxyde de tan- 
tale hydrate et en oxyde de tantate. 

De preference, l f extraction liquide-liquide 
s'effectue avec la methyl-isobutyl-cetone. 

Quant au traitement direct., du minerai, il est 
recommande de l'effectuer avec un melange d'acide 
sulfurique 6 a 12N et d'acide f luorhydrique 4 a 6N, 
de preference un melange d'acide sulfurique ION et 
d'acide f luorhydrique 4N. 

Selon une realisation preferee de 1' invention, 
la r§extraction de 1 1 oxyf luorure de niobium et/ou de 
tantale de la premiere phase organique s'effectue en 
milieu aqueux ou en milieu H 2 S0 4 N. 

Selon une r§alisation preferee de 1' invention, 
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on obtient l'oxyde de niobium et/ou de tantale hydra- 
te de la deuxieme phase aqueuse en traitant cette 
derniere avec de 1' ammoniac. 

De preference, les ions p" et S0 4 sont 
presents dans la solution sous forme de NH^F et 
(NH 4 ) 2 S0 4 . 

Le traitement de la solution contenant des 
ions P" et S0 4 ~" par le Ca(0H) 2 s'effectue en prati- 
que en maintenant le rapport Ca(0H) 2 /F~ entre 0,9 et 
1,8, de preference a environ 1,1, bien que cette con- 
dition ne soit pas de rigueur. 

Le rheogramme qui illustre 1' invention montre 
diverses etapes de recuperation de l'acide fluorhydri- 
que par l'entremise du fluorure de calcium. 

En se referant au schema, on verra qu'a l'eta- 
pe A, un concentre de Nb 2 0 5 et/ou Ta 2 0 5 est traite 
avec de l'acide sulfurique .concentre tout en ajoutant 
du CaF 2 (etape M) lequel fut obtenu a l'etape L. 
L'acide sulfurique concentre reagit avec le CaF 2 pour 
produire de l'acide f luorhydrique qui servira, avec 
l'exces d'acide sulfurique, comme agent de lixivia- 
tion pour le concentre de Nb 2 0 5 et/ou Ta 2 0 5 . Le melan- 
ge est filtre pour separer un residu contenant princi- 
palement du CaS0 4 (etape C) . Le filtrat B est acidi- 
fie avec une quantite suffisante de HF et de H 2 S0 4 
pour donner une solution d' oxyf luorure de niobium et/ 
ou de tantale qui est sounds a une extraction liquide- 
liquide en utilisant la methyl-isobutyl-cetone (etape 
D) ; la phase aqueuse contenant un melange de HF et 
de H 2 S0 4 qui n'a pas reagi ainsi que des impuretes 
non nuisibles, par exemple Fe, Ti, Si, etc., est recy- 
clee a l'etape de lixiviation. Ensuite, la phase orga- 
nique obtenue par extraction liquide-liquide est trai- 
tee soit a l'eau, soit avec H 2 S0 4 IN pour permettre 
une reextraction liquide-liquide (gtape F) . La phase 
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organique, lorsqu'elle contient aussi du Ta 2 0^ est 
rSextraite, de fagon S mettre en solution aqueuse, 
sous forme d' oxyf luorure, le tantale contenu avant de 
la recycler S 1'Stape d' extraction liquide-liquide 
5 (etape G) . La phase aqueuse contenant 1' oxyf luorure 
de niobium est traitee avec du NH^OH S l f §tape H, 
pour precipiter l'oxyde de niobium hydratS (§tape J) 
et pour dormer une solution contenant du NH^F et du 
(NH 4 ) 2 S0 4 (Stape I). L'oxyde de niobium hydrate est 

10 ensuite calcin£ a l 1 etape K pour donner du Nb 2 0^. De 
meme la liqueur de reextraction de Ta 2 °5 est trait§e 
a l'ammoniaque pour precipiter l'oxyde hydrat§ qui 
est filtr# et calcine pour produire l'oxyde de tanta- 
le pur. On ajoute du Ca(0H) 2 a la solution contenant 

15 du NH 4 F et du (NH 4 ) 2 S0 4 pour donner du CaF 2 a _ 1' etape 
L, lequel est recycle a 1' etape A, ainsi qu'un fil- 
trat qui est rejete. 

L' invention va maintenant etre illustr§e S 
l'aide des exemples qui suivent. 

20 EXEMPLE 1 

100 grammes de concentre de pyrochlore conte- 
nant 61,5 % de Nb 2 0 5 sont lixivies par un melange 
d'acides f luorhydrique et sulfurique analysant 13,75 
N de HF et 9,0 N de H 2 S0 4 . La lixiviation a ete effec- 

25 tuee k 90° C pendant 1 heure. Apres ce temps, la pulpe 
est filtrge. Le poids du r§sidu sec est de 41 grammes. 

Les analyses du concentre avant la lixivia- 
tion et celles du residu obtenu apr§s la lixiviation 
du concentr§ sont (voir tableau ci-apres) : 




0041 459 

8 





El§ments 


Concentre 
avant 
lixiviation 


Residu 
apres 
lixiviation 


5 


Nb 2 0 5 


61/5 % 


l/Oo % 




CaO 


14,0 


30 




SiO- 
2 


2,6 


3,9 




Ti0 2 


3,22 


2,45 


10 


Fe t 


1,61 


1,23 




Ta 2°5 


0, 15 


0,04 




SrO 


1,08 


2,63 


15 


Zr0 2 


0,87 


2,12 



D'autres exemples ont StS realises dans les 
memes conditions que l'exemple 1 et sont resumes au 
tableau qui suit. 
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On se rendra compte qu'en utilisant un m§lan- 
ge d'acides f luorhydrique et sulfurique, il est possi- 
ble de solubiliser tout le niobium sous la forme 
d'oxyf luoro-niobium et tout le tantale sous la forme 
5 d'oxyf luoro- tantale et de former du sulfate de calcium 
insoluble, ce qui permet de minimiser la consommation 
de I'acide f luorhydrique . 

D 1 autre part, en utilisant des quantitSs 
stoechiometriques d'acide f luorhydrique, on verra que 
10 cette valeur est passablement inferieure a la quanti- 
t§ requise dans les procgdes utilisant I'acide f luor- 
hydrique seulement . 

Quant au temps de reaction qui peut etre 
aussi bas que 30 minutes, il est de meme beaucoup infe- 
15 rieur au temps de reaction des procedes employant de 
I'acide f luorhydrique seulement. 

En pratique, on verra que la lixiviation du 
minerai ou d'un concentre de niobium et/ou de tantale 
s'effectue par un melange d'acides f luorhydrique et 
20 sulfurique dans un rapport de volume d'acide et de 

poids du solide de preference egal a 3. Quant au rap- 
port du poids d'acide f luorhydrique et du poids 
d'oxyde de niobium et d'oxyde de tantale contenu dans 
le minerai ou le concentre de niobium et/ou de tanta- 
25 le, celui-ci peut varier entre 1 a 1,5. De meme, le 
rapport du poids de I'acide sulfurique et du poids 
des elements autres que 1'oxyde de niobium contenu 
dans le minerai ou le concentre de niobium et/ou de 
tantale, il peut varier entre 2 et 5. 
30 Comme cela est bien connu, apres lixiviation 

la pulpe est filtree. Le filtrat contient au moins 95 
a pr£s de 100 % du Nb 2 0 5 et du Ta 2 0 5 contenu dans le 
minerai ou le concentr§ de niobium et/ou de tantale 
notamment sous forme d 'oxyf luoro-niobium de formule 
35 H~NbOF c . Le residu contient la majeure partie du 
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calcium sous forme de sulfate de calcium. 

Le niobium et/ou le tantale peuvent etre ex- 
traits de la solution par une extraction liquide- 
liquide • 

5 La liqueur pauvre d'une telle extraction peut 

etre recirculSe 5 la lixiviation apres concentration. 

Dans les exemples qui suivent on montre les 
avantages d f un proc§d§ cyclique. 

EXEMPLE 7 

10 50 grammes d f un concentre de Nb 2 0 5 sont li- 

xivies par un melange d'acides f luorhydrique et sulfu- 
rique analysant 4,2 N de HF et 10 N de H 2 S0 4 . La lixi- 
viation a ete effectuee 3 90°C pendant une heure. 
Apr§s ce temps, la pulpe est filtree. On se rend comp- 

15 te que 75,6 % de Nb 2 0 5 ont ete solubilises. 

EXEMPLE 8 

50 grammes d'un concentre de Nb 2 0^ ont ete 
trait§s tel que dans I'exemple 7 avec 300 ml d'une 
liqueur analysant 4,2 N de HF et 10 N de t^SO^, ainsi 
20 qu'avec 72 grammes de CaF 2 - 87,3 % de Nb 2 0 5 ont ete 
solubilises . 

EXEMPLE 9 

50 grammes d'un concentre de Nb 2 0 5 ont ete 
traites tel que dans I'exemple 7 avec 300 ml d'une 
25 liqueur analysant 4,2 N de HF et 10 N de H 2 S0 4 , 75 
grammes de CaF 2 et 50 ml d'acide sulfurique concen- 
tre. 94,2 % de Nb 2 0 5 ont §te solubilises . 

EXEMPLE 10 

50 grammes d'un concentre de Nb 2 0 5 ont §te 
30 traites tel que dans I'exemple 7 avec 300 ml d'une 
liqueur analysant 4,2 N de HF et 10 N de H 2 S0 4 , 
75 grammes de CaF 2 et 100 ml d'acide sulfurique con- 
centre. 95 % de Nb 2 0^ ont et§ solubilises. 

Ces exemples montrent d§f initivement les 
35 avantages d'utiliser le procedS cyclique en se 
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servant de CaF 2 et d'acide sulfurique concentre\en 
plus de la liqueur contenant les deux acides. 

II a de plus Ste" trouve que les quantitSs de 
Ca(0H) 2 ajoutSes S la solution contenant des ions F 
et S0 4 peuvent varier. Cependant, dans certaines 
conditions, .on obtient des rgsultats ameliorgs. Par 
exemple, dans les exemples 5 a 9 qui ont §t§ resumes 
au tableau I, on verra que les meilleurs resultats en 
ce qui regarde le CaF 2 et le CaS0 4 ont gt§ obtenus 
lorsque le rapport entre le Ca(0H) 2 et les ions F 
sont dans le voisinage de 1,1. 

TABLEAU I 



15 



20 



Exemple 
No. 


Rapport 
Ca(0H) 2 /F 


CaF 2 


CaS0 4 


5 


0,9 


26,5 g 


7,05 g 


6 


1,09 


43,9 


8,88 


7 


1,36 


45,9 


18,6 


8 


1,64 


45,9 


30,67 


9 


1,8 


45,9 


39,6 



On verra que lorsque le rapport augmente, la 
quantit§ de CaF 2 augmente mais qu'au-dessus de 1/1, 
la quantit§ de CaSO. est excessive. 
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REVENDICATIONS 

1. ProcSdg de lixiviation d'un minerai de nio- 
bium et/ou de tantale contenant du calcium comme impu- 
retS principale, caractSrise par le fait que l'on 

5 ■ traite directement et sans traitement preliminaire le- 
dit minerai par un melange cTacide sulfurique et 
d'acide f luorhydrique de fagon S insolubiliser le cal- 
cium sous forme de sulfate de calcium, 3 solubiliser 
le niobium et/ou le tantale sous forme d 'oxyf luorures 
10 et § empecher ainsi la formation de quantite apprecia- 
ble de fluorure de calcium. 

2. ProcSdg selon la revendication 1, caracte- 
rise par le fait que le minerai de depart est un con- 
centre de pyrochlore. 

15 3. Procede selon la revendication 1, caract§- 

rise par le fait que l'on utilise une quantite suffi- 
sante de solution d'acide sulfurique et d'acide f luor- 
hydrique pour solubiliser tout le niobium. 

4. Procede selon la revendication 1, caracte- 
20 rise par le fait que l'acide sulfurique est utilise 

en quantite au moins stoechiometrique pour reagir 
avec tout le calcium et le convertir en sulfate de 
calcium. 

5. Procede selon la revendication 1, caract§- 
25 rise par le fait que l'acide f luorhydrique est utili- 
se en quantite au moins stoechiometrique pour reagir 
avec tout le Nb 2 0 5 et/ou Ta 2 0 5 ' contenu dans le minerai. 

6. Proced§ selon la revendication 1, caracte- 
rise par le fait que la temperature de lixiviation 

30 varie entre 70° et 90°C. 

7. Procede selon la revendication 1, caracte- 
rise par le fait que l'on utilise un melange d'acide 
sulfurique et d'acide f luorhydrique dilues. 

8. Procede de lixiviation d'un concentre de 
35 . pyrochlore, caracterise par le fait qu£ l'on traite 



2 
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directement ledit concentr£ sous forme pulv§ris£e par 
un melange d'acides f luorhydrique et sulfurique analy- 
sant 10,8 N de HF et 9,0 N de H 2 S0 4 , 5 une temperatu- 
re d 'environ 90°C et durant une heure, et transforme 
5 ainsi pratiquemerit tout le niobium en oxyfluorure de 
niobium soluble. 

9. Procidg de lixiviation d'un minerai de 
niobium et/ou de tantale contenant du calcium comme 
impurete principale, dans lequel on traite directement 

10 et sans traitement prgliminaire ledit minerai par un 
melange d'acide sulfurique et d f acide f luorhydrique 
de fa?on 3. insolubiliser le calcium sous forme de 
sulfate de calcium, £ solubiliser le niobium et/ou le 
tantale sous forme d'oxyf luorures et S empecher ainsi 

15 la formation de quantit§ appreciable de fluorure de 
calcium, caractSrise par le fait que l'on purifie 
l 1 oxyfluorure de niobium et/ou de tantale par extrac- 
tion liquide-liquide. 

10. Procede selon la revendication 9, caractS- 
20 rise par le fait que le minerai de niobium et/ou de 

tantale est un concentre de pyrochlore. 

11. Procedi selon la revendication 9, caracte- 
rise par le fait que la source de HF est le produit 

de la reaction de CaF 2 avec H 2 S0 4 concentre. 

25 12. Proc§d§ de lixiviation d'un minerai de 

niobium et/ou de tantale contenant du calcium comme 
impuret§ majeure, caracterise par le fait que l'on 
traite directement et sans traitement prSliminaire le- 
dit minerai par un melange d'acide sulfurique et 

30 d'acide f luorhydrique de fa<jon S insolubiliser le 

calcium sous forme de sulfate de calcium, a solubili- 
ser le niobium et/ou le tantale sous forme d 1 oxyfluo- 
rure et 3. empecher la formation de quantite apprecia- 
ble de fluorure de calcium, que l'on separe de la par- 

35 tie insoluble contenant du sulfate de calcium, que 
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l'on fait subir une extraction liquide-liquide 3 la 
fraction contenant 1 'oxyfluorure de niobium et/ou de 
tantale, obtenant ainsi une premiere phase organique 
contenant 1* oxyfluorure de niobium et/ou de tantale 
5 et une premiere phase aqueuse contenant l'acide fluor- 
hydrique et l'acide sulfurique n'ayant pas reagi, 
ainsi qu' iventuellement des impuretes, que l'on recir- 
cule la premiere phase aqueuse 3 l'etape initiale de 
mise en solution du niobium et/ou de tantale sous 

10 forme d T oxyfluorure, de fa<jon a remplacer au moins en 
partie le melange d'acide f luorhydrique et d'acide 
sulfurique utilis§ en tete de traitement, que l'on re- 
extrait I 1 oxyfluorure de niobium de la premiere phase 
organique et subsequemment 1' oxyfluorure de tantale, 

15 regenerant ainsi le solvant organique que l'on rein- 

troduit 3 l'etape d* extraction liquide-liquide et deux 
phases aqueuses, l'une contenant 1 1 oxyfluorure de 
niobium et 1' autre 1' oxyfluorure de tantale, que l'on 
traite separement les deux phases aqueuses de facjon a 

20 transformer l f oxyfluorure de niobium en oxyde de 

niobium hydrat§ pour l'une et 1 ' oxyfluorure de tanta- 
le en oxyde de tantale hydrate pour 1' autre, et obte- 
nir une solution contenant des ions F et des ions 

r que l'on calcine separement les oxydes hydrat§s 

25 de niobium et de tantale pour produire les oxydes 

purs, que l'on traite la solution contenant des ions 
F et des ions S0 4 par le Ca(0H) 2 pour former prin- 
cipalement du CaF 2 dans des conditions empechant le 
plus possible la formation de CaS0 4 , que l'on separe 

30 le CaF 2 de sa solution et qu'on le recycle en tete de 
precede avec suffisamment d'H 2 S0 4 concentre pour le 
transformer en HF. 

13 • ProcSde selon la revendication 12, carac- 
terisg par le fait que 1' extraction liquide-liquide 

35 s'effectue avec la methyl-isobutyl-cetone . 
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14. ProceclS selon la revendication 12, carac- 
terisS par le fait que le traitement direct du mine- 
ral s'effectue avec un mSlange d'acide sulfurique 6 a 
12 N et l'acide f luorhydrique 4 a 6 N. 

15. Proced§ selon la revendication 14, carac- 
terise par le fait que l'on utilise un melange d'aci- 
de sulfurique 10 N et d'acide f luorhydrique 4 N. 

16. ProcedS selon la revendication 12, carac- 
terise par le fait que la reextraction de l'oxyfluoru 
re de niobium et/ou de tantale de la premiere phase 
organique s'effectue avec un milieu aqueux. 

17. Procedg selon la revendication 16, carac- 
terise par le fait que le milieu aqueux contient 
H 2 S0 4 N. 

18. Proced§ selon la revendication 12, carac- 
terise par le fait que l'on traite la deuxieme phase 
aqueuse avec de 1' ammoniac obtenant ainsi l'oxyde de 
niobium et/ou de tantale. 

19. Procede selon la revendication 12, carac- 
tSrise par le fait que les ions F~ et S0 4 sont 
presents dans la solution sous forme de NH^F et 
(NH 4 ) 2 S0 4 . 

20. Proced§ selon la revendication 12 ou 19, 
caracterise par le fait que le traitement de la solu- 
tion contenant des ions F - et S0 4 ~" par le Ca^OH) 2 
s'effectue en maintenant le rapport Ca(0H) 2 /F entre 
0,9 et 1,8. 

21. Procede selon la revendication 12 ou 19, 
caracterise par le fait que le traitement de la solu 
tion contenant des ions F - et S0 4 " par le Ca.{0E) 2 
s'effectue en maintenant le rapport Ca(0H) 2 /F a 
environ 1 , 1 • 
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